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@ Verfahren zum Einkapseln geldster Reaktionspartner von Farbreaktionssystemen, die danach erhaltlichen 
Kapseln sowie deren Verwendung in Farbreaktionspapieren 

Die Erflndung betrifft ein Verfahren zum Einkapseln von 
Ldsungen von Reaktionspartnern von Farbreaktionssyste- 
men anhand Oblicher Einkapselungsverfahren, wobei der 
Reaktionspartner zunachst in einem Losungsmittel guten 
Losungsvermogens geldst und der erhaltenen frischen L6- 
sung unmittelbar vor dem Emulgieren bzw. Einkapseln ein 
Nichtldser, der den Reaktionspartner allein allenfalls unwe- 
sentlich tost, in einerein ubersattigtes System einstellenden 
Menge beigemischt wird, die hiernach erhSltlichen Kapseln, 
sowie deren Verwendung mit einer eingekapselten Losung 
eines basischen Farbbildners, der durch die Reaktion mit 
sauren Reaktionspartnern eine Farbe liefert, in Farbreak- 
tionspapieren. 
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Patentansnriw+P. J Di f Erfindung betrifft ein Verfahren zum Einkapseln 

Patentanspruche: der Lo SUn gen von Reaktionspartnern von Farbreak- 

1 v«.f»u _. . || t'onssystemenanhandOblicherEinkapselungsverfahren 

Rel^nn^ E,nk /Pf ,n der L6sun g™ von nach einem derartigen Verfahren hergesteSe Kapseln 

h, m V °" f^^'onssystemen an- s sowie deren Verwendung in Farbreaktionspaoieren 

d^rcl ST Mlkro f' nka P^uWfahren, da- Bei handelsublichen Farbreaktionspa? £S wfe sie 

d u r c h g e k e n n z e i c h n e t , daB der Reaktions- z. B. in der DE-PS 21 51 178 sowie den US PS 34^ 8 250 

partner zunachst m einem Losungsmittel guten L6- und 30 16 308 beschrieben werden sfnd die Farhh fcW 

s s::^W l6st T d rhaI : enen frischen »■ B - in Fo ™ ^SSSmSS^S££SS^£ 

' }^^^ mt ^^^^^htla. 10 vorgang mit einem sauren ReakUonspartner dne Farb- 
\r i 1? I ^ eak . tlons P artner allem allenfalls unwe- markierung liefern. in Mikrokapseln eingescMo^eTrn 
5Cu£m 10 T- ein . flb k ers ^ tes System ein- dem Fall. daB de? saure St tS^SnSSS 
stellenden Menge beigemujcht w.rd. auc h dieser eingekapselt sein Dure™ die Skaose 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- lung soli die unerwflLhte frOhzei i« ^F?rbrLktioX 
SST.1H1? I if s y n - gSmitteI gU , tCn J UsungSVer - 15 b ? iden Reaktionspartner a^gSSse^eta We Je 

sXvitsr und/oder ka r e H n ^ bbn 4 r s i eiien t°^*zs££ 

' ""jmne verwenoet werden. matische Systeme dar. S e werden daher auch in aroma 

ze f e hlt ?aft n . naCh AnS . P T h ? dadurch gekenn - tischen Losungsmitteln geST^SSSSl 
zeichnet dafi ab aromattsches Losungsmittel alky- Iungsverfahren unter Bildung einer relativ^en Kan 

523« asass: ■ sssr=^£~r=S 

" s&ssssssssss 

" ,cht - aj ; omat Jf cl } es ^LSsungsmittel Diaryiathan und dessen Derivate, stellen 
StSderw^^ 0al,PhatISChe WSUngSmit ' ^herzustellende bzw. teuere Subst£« 
6 iVaShre ^ach einem Her a -k ok- . n,chtanVe "uchengefehlt,diesemNachteilRechnung 

H 9 H,It v na ? bemem de F AnsprOche 1 bis 6, Siedebereichs von 160 bis 288'(f XSufota ein MI? 

10. vSSSfSm der^n«nriie^ 1 K - « ^ "M 1 *"** Kohlenwasserstoffdl allenfalls in ei- 
•pM^SS*? naCh ^1** I0 ' dadurch g eke nn- Bemdhungen, den Anteil des billigen aliohatischen 

14 Verwendung der Kan,eln n, a u „ 60 kapSC,D anhand flblicher Einkapselungsverfahren nicht 

H H 65 ten Farbmtensitat, fQhrten. So batten Versuche gezeigt, 

d ™ «»e Ldsung von KristaUviolettlakton in einem Ge- 

misch aus 15% ernes aromatischen Losungsmittels in 
Form von Diisopropylnaphthalin, teilweise hydriertem 
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T.mhonv1 oder Isoproovlbiphenyl und aus 85% eines nol. Fluorane. wie Monoaminofluoran,-Diaminofluoran 
SSSSLte 'SSSSlrSlLmmttcai den und deren Derivate und Spirant w,e Benzo- oder 

re hergestellt, dann , zeigt e ^ J^JJ™ bilden . k6nnen allerdings zusatzlich auch Sekundar- 

so daB eine went pemeaigenae rurp ^ ge bildeten Farbung entgegenwirken, herangezogen 

WU Dt e BemOhu n gen, billige nicht-aromatische Nicht!6- werden Bin Beispiel hierfur ist das N-Benzoylleukome- 
sernebendenaroma^he^ ^de ^Farbreaktionstechnik, insbesondere der Fart, 

reaktionspapiertechnik. ist es in EinzelMen erwOnscht 
TpZ k nkhriS vorangSrieben worden. Vielmehr is auch den Reaktionspartner der Farbbildner gelost e,n- 

% h S^en^meTselt s^Se? geLgt, daB die Reaktionspartnern zahlen saure Phenolharze, msbeson- 
gewuSen ^SSSSm^ Farbbildner und sei- dere Phenylaldehydharze w.e ^dm^UM 
nes "Sen Reaktionspartners in Farbreaktionssyste- ,0 Harze ^erunter 

SSto SnyReaktionspartnfr anfallt. sofern ei- 25 oder »zinkmodifizierte« ? ^^SSS 
ne so lhe ObSttigte Lbsung unmittelbar nach ihrer den, bei denen die phenolischen Protonen durch Zmk 

Sr^Sinisystemen einle/etzt, dam laufen 30 ^^^^S^^SSSl^ 
Hie beim Druckvorgang eintretenden Farbreaktionen pierung (auch tn Form einer Anhyond-Strukturj Derm 

„^SmTSnder Lbsungen von Reaktionspart- ethermaleinsaureanhydnd- Mischpolymensat, p-Hato- 
^r^^S^^ZSmchJmn. genphenol-Fonnaldehyd-Harze sowie H^vomTyp 
k^elungsverfahren, d J dadurch gekennzeichnet ist, des Bisphenols A. DarOber hmaus eignen sich aber ins- 
SSSSSmr zunachst in einem Losungs- 40 besondere auch saure monomere phenolische Verbin- 
^^SLSSSSSl^geliWuiKlderlHwAen dungen, wie z. B Bis-(p-Hydroxy-phenyl -propan, 
Kfun^iUelbaf vor dem Emulgieren und dem Bin- Naptholderivate. p-Hydroxybenzoesiureester und Sali- 
kanseln ein Nichtlbser, der den Reaktionspartner allein cylsauredenvate. i^:^,.^---, 
EfaL IwesentU lbst, in einer ein flbersattigtes Die oben beschnebenen sauren ^tionspartner 
allenf aus ™* es *™" c " h ei _ emischt wird 45 von Farbbildnern eignen sich lm Rahmen der Erfindung 

^eSngte^ 

t>-Hfn.„„^fflr dirHnkaoselune von Farbbildnern und violettlakton, orange, rot und grun/ohve bzw. schwarz 

?^a^ysten5nTm£nre F^breaktionspa- reagierende Fluorane und Benzo-und Naphtho-sp.ran- 

nieren bei denen sich Farbbildner und saurer Reak- Verbindungen. -.„„„ miM »i 

fionsjartner rSumhch voneinander getrennt auf der so Wenn im Rahmen der Erfindung von >^ungsm,ttel 

Oherfiache zweier verschiedener sich berflhrender Pa- guten L6sungsverm6gens« gesprochen wird, dann be- 

!£? orfpr ^r Oberfiache eines einzigen Papiers zieht sich dieses Lbsungsvermogen auf den jeweils ein- 

C og^Palt H&ZtifcZLa Farb- zukapselnden Reaktionspartner. Wird der Reaktions- 

SSSndKs sich beispielsweise um folgende Ver- partner von einem "™g^ k » 

b Xnsen- Diarylphthalid, wie 33-Bis(p-dimethylami- 55 ge geldst, die zu einer zufnedenstellend konzentnerten 

JoSt^WaSphthaBd (Krktallviolettlak- und einzukapselnden Lbsung fiihrt, dann wird von ei- 

tZ i und 3rBMpTmeVaminophenyl)-phthalid nem »guten LSsungsvermogen« gesprochen. Selbstver- 

oSlA^SS Leukauramine. wie" N-Halo- standlich muB ein solches Wsungsrnittel in den, herzu- 

ienDhenT insbesondere N-(2,5-Dichlorphenyl)-leu, stellenden System merten Charakter haben, d. h. es darf 

kauS AcySrS wie N-Benzoylaura'min und N- 60 sich weder selbst chemisch verandern. noch jewe. 

AceiXuraminT N-Phenylauramin, Wungesattigte gelbste chemische Verb.ndung yerandera Zum ndest 

SSonrwie DiSCaceton. Dibenzylidenace- mflBten gegebenenfal s in Erscheinung tretende Veran- 

to7^AS^n.basJ8cheMoiioazohrf)»toffe. derungen vernachiassigbarseirtDerfflrdieZweckeder 

SrS-DSylSoa^Denzol-o^arDonsaure (Me- Erfindung eingesetzte »N,chti6ser« .st zwar m . oben 

SylroaTAminoazobenzol und 4-Phenylazo-l-naph- es angesprochenen Sinne .ebenfalls inert. wOrde jedoch al- 

11 inJmir Rhodamin-B-Laktam wie N-(p-Nitrophe- lein keine ausreichende konzentnerte Lbsung des 

rtSSLE£E£ pt^^LoleTwie bV wei.s zu ^enden Reaktionsparmer^ 

Hethylaminophenyl)-methanol, Kristallviolettcarbi- wUrde er diesen allenfalls unwesenthch, z. B. etwa 0.1 Vo 
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t™£?i? " W6 u gCr ^!. en ' Y aS bCzQgIich der Konzen - 8 e Parafn «e enthalt Daneben gibt es auch Erdole fwi e 
s ftf ft e l™^* Das wOrde beispielswei- Kohlenwasserstoffen (Naphthene) boSTSfflSE 

die ebenfalls in Sinne der SSwsunStS 2SS*.?? tou "»«ningBvorgang bzw. den Einkap- 
12 96 477 beschri^n 6 ^K&'JnddJ^ gSST" SyStemCn « W « W 

12 bis 14 ■ KohlenstoffetoSatoS "3 KSoIJC SiaSd^ra^^S 6116 Eh,ka P se,u « g 
rungsgrad von 40 bis 42 Gew.-% pltkku geb ' ,deten "bersattigten Losungssystems des 

ss STii^tr Hrr 2 *^ wsstaasss - " r * &Gm * mg 

aisNnmensetzt und in Dies°toou>™ S^S/E. * *•»«**« KeUl nan tine wffirige tirka SPC 
^weckeVeraendunslinda ™- J*?"*"" >°n**f<»™. h^ophifcm Kolloid- 
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Die einzukapselnde Ldsung des Farbbildners wird nun- 
mehr in dieser waBrigen Kolloidldsung emulgiert, wobei 
sich eine Emulsion vom Typ Ol-in- Wasser bildet An- 
schlieBend wird der pH-Wert auf zirka 3,8 unter gleich- 
zeitiger Verdflnnung der Emulsion mit Wasser gesenkt 5 
indem zu der Emulsion 50°C warme, stark verdunnte 
waBrige Essig- oder SalzsSure gegeben wird. Dabei er- 
folgt eine elektropositive Umladung der Gelatinemole- 
keln, verbunden mit einer Abscheidung des flussigen, die 
Kapselwand bildenden Komplexkoazervates. Beim Ab- 10 
kQhlen der Mischung von 50°C auf 6 bis 8°C tritt Geiati- 
nisierung bzw. Verfestigung der Kapselwandung ein. Ei- 
ne zusatzliche chemische Hartung der Kapselwande 
durch Vernetzung der Gelatine mittels Formaldehyd 
oder Glutardialdehyd fflhrt zu stabilen Kapseldispersio- is 
nen. Dieses Verfahren wird ausfOhrlich in der US-PS 

28 00 457 beschrieben. Es kann entsprechende Anwen- 
dung zur Einkapselung des sauren Reaktionspartners 
des Farbbildners finden. 

Es gibt aber auch, wie bereits angedeutet, Verfahren, 20 
bei denen die Mikrokapseln mit einer umschlossenen 
Ldsung eines Reaktionspartners eines Farbreaktionssy- 
stems ohne Koazervation, allein durch Zumischen eines 
mit Wasser nicht-mischbaren oligen Materials, einer Ld- 
sung mindestens eines thermoplastischen Harzes und 25 
Wasser hergestellt werden. Das Wasser bewirkt dabei 
die Ausscheidung des Harzes aus der Ldsung in Form 
fester Teilchen um einen Kern des genannten oligen 
Materials. Dieses Verfahren wird in der US-PS 
34 18 250 beschrieben. Weitere fiir die Erfindung rele- 30 
vante Einkapselungsverfahren gehen aus den DE-OS 

29 40 786 sowie 26 52 875 hervor. 

Bei dem aus der DE-OS 29 40 786 bekannten Verfah- 
ren wird die {Condensation von Melamin-Formaldehyd- 
Vorkondensaten und/oder deren O — C4-Alkylethern in 35 
Wasser genutzt; indem das im wesentlichen wasserun- 
ldsliche, den Kern der Mikrokapseln spater bildende 
Material dispergiert ist Die Kondensation erfolgt in 
Gegenwart von geldsten Polymeren, die negativ gela- 
dene ionische Gruppen enthalten, bei pH-Werten von 3 40 
bis 6,5 und Temperaturen von 20 bis 100°G Das beson- 
dere Kennzeichen dieses Verfahrens besteht darin, daft 
das in Wasser geldste Polymere ein Sulf onsauregr uppen 
tragendes Homo- oder Copolymerisat ist, das keine 
Phenyl- und/oder Sulfophenylgruppen aufweist, und das 45 
einen K-Wert nach Fikentscher von 100 bis 170 sowie 
eine Viskositat von 200 bis 500 mPas bei einem Scherge- 
fSlle von 489 s- 1 (gemessen in 20 gew.-%iger Ldsung 
bei 20° C) hat, und das Melamin-Formaldehyd-Vorkon- 
densat nach MaBgabe der Kondensation kontinuierlich 50 
oder in Portionen zugegeben wird Dieses Verfahren ist 
leicht steuerbar. So kann durch einfache Reihenversu- 
che die optimal bendtigte Menge an dem wasserldsli- 
chen Polymeren leicht ermittelt werden. 

Mit Vorteii laBt sich im Rahmen der Erfindung auch 55 
das in der europalschen Patentschrift 0016 366 be- 
schriebene Verfahren heranziehen, dessen spezieiler 
Anwendungsfall die Herstellung von die Ldsung eines 
Farbbildners enthaltenden Mikrokapseln betrifft Hier- 
bei wird eine Ldsung des Farbbildners in einem organi- 60 
schen Ldsungsmitte! von Kapseln aus einem Polyaddi- 
tionsprodukt eines speziellen Diisocyanats und eines Di- 
amins umhttllt Zuerst wird unter Erwarmen und unter 
Rflhren ein geeignetes Diisocyanat zu einer Ldsung ei- 
nes Farbbildners in einem aromatischen Ldsungsmittel 65 
gegeben. Diese organische Phase wird dann in eine 
waBrige Polyvinylalkoholldsung gegeben und an einer 
Ultraschallpfeife emulgiert Unter Riihren wird dieser 
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Emulsion eine verdOnnte waBrige Aminldsung zugef Cgt 
Die Menge des Amins und des Diisocyanats stehen in 
stdchiometrischem Verhaknis. Nach der Zugabe des 
Amins wird noch eine gewisse Zeit bei Raumtemperatur 
und darauf bei erhdhterTemperatur nachgeruhrt 

Es versteht sich von selbst, daB die vorstehend detail- 
liert beschriebenen Verfahren auch Modifikationen un- 
terliegen kdnnen, die dem Fachmann gelaufig sind, ohne 
daB ihre Eignung fOr die Zwecke der Erfindung beein- 
trSchtigt ware. Auch kdnnten andere, vorstehend nicht 
beschriebene Verfahren, fOr die Zwecke der Erfindung 
geeignet sein, sofern sie gewahrleisten, daB die mehr 
oder weniger stark flbersattigte frische Ldsung der Re- 
aktionspartner von Farbreaktionssystemen, insbeson- 
dere Farbreaktionspapieren, in einer so kurzen Zeit- 
spanne eingekapselt bzw. umhttllt wird, daB stdrende 
vorzeitige Auskristallisationen der geldsten Reaktions- 
partner vor Einkapselung weitestgehend ausgeschlos- 
sen sind. Als Richtlinie fttr die Zeitdauer zwischen Her- 
stellung der Qbersattigten Ldsung und Ausbildung der 
einzelnen Trdpfchen des zu umkapselnden Mediums mit 
beginnender UmhQllung kann eine Zeit von etwa 1 bis 
60 Sekunden angegeben werdea Bei optimaler Verfah- 
rensfuhrung kann diese Zeit sogar noch unterschritten 
werden, was von Vorteii ist Begflnstigt wird eine kurz- 
zeitige Verfahrensfuhrung dadurch, daB z. B. die Vermi- 
schung der Ausgangsmaterialien, einerseits die mdg- 
lichst hochkonzentrierte Ldsung des jeweiligen Reak- 
tionspartners und andererseits dessen Nichtldser, in ei- 
nem Schnellmischer, wie z. B. einen stationaren Rohrmi- 
scher, der unmittelbar vor dem eigentlichen Emulgier- 
apparat stationiert ist, duchgefUhrt wird Der zeitbe- 
stimmende Schritt des gesamten Verfahrens lage dann 
lediglich noch in der Einkapselungsmethode. Die ubli- 
chen Einkapselungsverfahren gewahrleisten regelmaBig 
eine schnelle Endverfahrensfiihrung. Hierunter wird das 
Koazervationsverfahren bevorzugC 

Der nicht zu erwartende vorteilhafte Effekt, der mit 
den erfindungsgemaBen MaBnahmen erzielbar ist, 
kdnnte wie folgt erkiart werden: Durch das rasche 
Emulgieren mit nachfolgendem Einkapseln der frischen 
Qbersattigten Ldsung des Reaktionspartners, insbeson- 
dere des Farbbildners f Or Farbreaktionspapiere, mit ei- 
nem hohen Nichtldseranteil wird der Kristallisatonsvor- 
gang innerhalb der Kapseln weitgehend ausgeschlossen. 
Dies kdnnte beispielsweise darauf zurGckgehen, daB die 
Keimbildungskrafte innerhalb der Kapseln bzw. auf den 
Kapselinnenwanden nicht ausreichen. Andererseits 
kdnnten wohl ciennoch Kristallisationsvorgange ablau- 
fen, diese aber zu fein kristallinen bzw. kolioiddispersen 
Ausfallungen ftihren, die praktisch einer Molekulardis- 
persion entsprechen, wobei sich dieser Dispersionszu- 
stand beim spateren praktischen Gebrauch, so z. B. von 
Kapseln mit einem Gehalt einer Ldsung eines Farbbild- 
ners in Farbreaktionspapieren beim Schreibvorgang, 
nicht nachteilig auswirkt Oben wurde, das sei betont, 
lediglich ein mdglicher Wirkungsmechanismus techno- 
logisch erkiart Es soil hierin keinerlei Bindung gesehen 
werden. Vielmehr kdnnten auch andere Wirkungsme- 
chanismen eine Rolle spielen. Tatsache ist allerdings, 
daB entgegen der gefestigten Fachmeinung ein tech- 
nisch vorteilhafter und insbesondere wirtschaftlich gttn- 
stiger Weg der Heranziehung billiger. Nichtldser nun- 
mehr erf indungsgemaB beschritten werden kann. Dieser 
Erfolg wird auch nicht dadurch beeintrachtigt, indem 
zusatzlich Qbliche Additive mit eingekapselt werden. 

Die Erfindung soli nachfolgend anhand einer Figur 
sowie verschiedener Beispiele noch naher eriautert wer- 
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den. Die beigefflgte Figur zeigt schematisch eine Anla- 
ge, mit der das erfindungsgemaBe Verfahren durchffihr- 
bar ist Hierbei wird auf die Einkapselung eines Farb- 
bildners fur Farbreaktionspajjiere Bezug genommen. 
Entsprechendes gik selbstverstkndlich auch fGr den sau- ' 5 
ren Reaktionspartner des Farbbildners. Grundsatzlich 
kann das erfindungsgemaBe Verfahren jedoch auch ffir 
andere zu losende und einzukapselnde Substanzen her- 
angezogen werden. 

Nach der Figur befindet sich eine L6sung von Kri- 10 
stallviolettlakton in Isopropylbiphenyl (aroniatisches 
Losungsmittel) im Behalter 1, wahrend Leuchtol (alipha- 
tisches bzw. nicht-aromatisches Losungsmittel) im Be- 
halter 2 vorliegt Im Behalter 3 befindet sich eine waBri- 
ge kolloidale Gelatinel6sung, die spater das Wandmate- 
rial der Kapsel aufbaut Im Behalter 4 befindet sich als 
waBrige Gummiarabicum-Losung die zweite kolloidale 
Komponente. Die Farbbildnerldsung des Behalters 1 
tritt Qber die Leitung 6 in den Pumpenkopf 13 des Do- 
siersystems 29 (Dosierpumpe) ein. Das Dosiersystem 29 20 
weist neben dem Pumpenkopf 13 noch weitere Pumpen- 
kopfe 14, 15 und 16 auf. Der Nichtldser des Behalters 2 
wird dem Pumpenkopf 14 tiber die Leitung 7 zugeleitet 
Von den Pumpenkopfen 13 bzw. 14 gelangen die er- 
wahnten Materialien der Behalter 1 und 2 fiber Leitun- 
gen 17 bzw. 18 in den statischen Rohrmischer 19. Der 
Rohrmischer 19 stellt ein Strdmungsrohr dar. Die For- 
derleistung des Pumpenkopfes 13 wird so eingeregelti 
daB das Mischungsverhaltnis von Leuchtol zur Farb- 
bildnerlosung in dem frisch hergestellten Losungsmit- 30 
telgemisch 3 : 1 (Gewichtsverhaltnis) betragt 

Dieses Gemisch wird einem weiteren statischen 
Rohrmischer 22 fiber die Leitung 21 zugeleitet Gleich- 
zeitig wird dem statischen Rohrmischer 22 fiber die Lei- 
tung 20 das Kapselwandmaterial fiber dem Pumpenkopf 35 
15 des Dosiersystems 29 zugespeist. Hierbei handelt es 
sich urn eine Mischung aus Gelatine- und Gummiarabi- 
cum-Losungen aus den Behaltern 3 und 4, die fiber die 
Leitungen 8 und 9 im Behalter 10 homogen gemischt 
werden. Das Gemisch wird darauf in der erwahnten ,40 
Weise weitergeleitet 

Die in dem Schnellmischer 22 gebildete grobe Emul- 
sion wird fiber eine Leitung 23 sowie fiber ein Feinemul- 
giergerat 24 sowie eine Leitung 26 dem Koazervie- 
rungsbehalter 28 zugeleitet Gleichzeitig werden zur 45 
Koazervierung erforderliche Additive aus dem Behalter 
5 fiber die Leitung 12, den Pumpenkopf 16 des Dosiersy- 
stems 29 und die Leitung 25 in den Koazervierungsbe- 
halter 28 eingefflhrt Hierbei nandelt es sich urn die die 
Koazervation einleitende waBrige Saureldsung. In dem 50 
Koazervierungsbehalter 28 mit Rfihrer 27 stellt sich zu- 
nachst ein System ein, bei dem das Kapselwandmaterial 
noch flussig ist aber bereits eine flfissige Umhfillung der 
einzukapselnden Tr6pfchen vorliegt Die Zeit zur Aus- 
bildung der flfissigen Kapselumhullung betragt nur we- 55 
nige Sekunden, z.B.15 Sekunden. 

Nach Verlassen des Koazervierungsbehalters 28 fiber 
den AuslaB 31 wird die entnommene Masse von 50° C 
auf etwa 6 bis 8° C abgektihlt Das Kapselwandmaterial 
erstarrt aufgrund dieser Abkfihlung. Urn den Kapsel- 60 
wanden der gebildeten Kapseln eines Durchmessers 
von etwa 3 bis 10 u,m irreversibel die gewfinschte Harte 
zu verleihen, wird die erhaltene Kapseldispersion z. B. 
mittels einer FormalinlSsung in bekannter Weise gehar- 
tet Die Vorrichtungen, die zu dieser Abkfihlung und 65 
Hartung herangezogen werden, sind in der beschriebe- 
nen Figur nicht gezeigt. Vorrichtungen dieser Art sind 
bekannt 
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Verfahren der oben beschriebenen Art sind bekannt 
und in der Literatur vielfaltig beschrieben, so z. B. in der 
US-PS 28 00 457. 

t Nachfol^end soil die Erfindung anhand verschiedeher 
Beispiele noch naher erlautert werden. Die darin ge- 
nannten Matenalien werden entsprechend der vorste- 
hend beschriebenen Verfahrensweise, insbesondere der 
im Zusammenhang mit derobigen Figurenbeschreibung 
erlauterten, behandelt In den Beispielen wirddaher le- 
diglich die Zusammensetzung der einzukapselnden L6- 
sung in Form eines Ols detailliert angegeben. 



Beispiel 1 



t5 Einzukapselndes Oi: 



2% Kristallviolettlakton, 

0,6% N-Benzoylleukomethylen-blau, 

280/o teilhydriertesTerphenyl 

69,4% aliphatisches Kohlenwasserstoffdl 
100,0% 



Beispiel 2 



25 Einzukapselndes Ol: 



2% Kristallviolettlakton, 

0,6% N-Benzoylleukomethylenblau, 

40% Diisopropylnaphthalin, 

57,4% technisches WeiBol 
(paraffinischerProzeBdltyp) 

mm 

Beispiel 3 

Einzukapselndes Ol; 

2^% 3-Methylspiro-dinaphthopyran, 
0,5% N-Benzoylleukomethylenblau, 

25,0% Isopropylbiphenyl 

72,3% entaromatisiertes,Synthetisches 
Kohlenwasserstoffol 

mm 

Beispiel 4 

Einzukapselndes Ol: 

5% Farbbildnergemisch, schwarz reagierend*) 
15% Isopropylbiphenyl 

synthetisches Kohlenwasserstoffdl 



100,0% 

*) 2-Oktylamino-6-dlethyIammo-fluoran 3,0% 

•N-Benzoylleukomethylenblau 1*2% 

Kristallviolettlakton . . 03% 

2-Isobutyl-6-die%Iamino-fluoran 03% 

Bis-[N-Oktyl-2-methyl-indolino-(3)>phthalid 0,2% 

5.0% 



Hierzu 1 Blatt Zeichnungen 
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